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Dye mixtures useful for dyeing and printing polyester and cellulose acetate 
contain N-(3-(2-methoxyethoxy)-propyl-, N-3-methoxypropyl and N-3- 
ethoxypropyl-l / 4-diamino-anthraquinone-2,3-dicarbimide 
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Abstract of DE1 9848201 

Dye mixtures contain, as essential components, three N-3-alkoxypropyl-1 t 4-diamino-anthraquinone- 
2,3-dicarbimide compounds, comprising the N-(3-(2-methoxyethoxy)-propyl compound (IA), N-3- 
methoxypropyl compound (IB) and N-3-ethoxypropyl compound (IC). Dye mixtures contain, as 
essential components, three N-3-alkoxypropyl-1,4-diamino-anthraquinone-2,3-dicarbimide compounds, 
comprising the N-(3-(2-methoxyethoxy)-propyl compound (IA), 3-methoxypropyl compound (IB) and 3- 
ethoxypropyl compound (IC) of formula (I): R = (IA) 2-methoxyethyl (-(CH2)2-0-CH3), (IB) methyl 
(CH3), (IC) ethyl (C2H5). Independent claims are also included for: (a) the preparation of the dye 
mixtures; (b) dye formulations containing the mixtures and a dispersant based on arylsulfonic acid- 
formaldehyde condensation products and/or ligninsulfonate. 
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® Farbstoffmischungen auf Anthrachinonimidbasis 
® Farbstoffmischungen, enthaltend 
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als wesentliche Komponenten, 

sowie Herstellung von Farbstoffmischungen und ihre Ver- 
wendung zum Farben oder Bedrucken von synthetischem 
Textilmaterial. 



BUNDESDRUCKEREI 03.00 002 017/241/1 16 



DE 198 48 201 A 1 

Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft neue Farbstoffmischungen, enthaltend 
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als wesentliche Komponenten. 

AuBerdem betrifft die Erfindung ein Verfahren zur HersteUung dieser Farbstoffmischungen sowie ihre Verwendung 
zum Farben oder Bedrucken von synthetischem Textilmaterial. S 

Nicht zuietzt betrifft die Erfindung Farbstoffzubereitungen, enthaltend diese Farbstoffmischungen und ein Dispereier- 
lTcSestSteiir ^ lsufensaure - Formaldeh >' d - Kondensations P r ° d "kten und/oder Ligninsutfonaten als wesent- 

Aminogruppen enthaltende Anthrachinone werden vielfach als Dispersionsfarbstoffe zum Farben von Synthesefasern 
insbesondere von Polyesterfasern, eingesetzt. ' •<^au, 

In der EP-A-119 465 werden fur diesen Zweck FarbstoffmischkristalUsate aus den l,4-Diaminoanthrachinon-2 3-di- 
2V>a™mN™£ile* beschrieben - Diese Farbstoffmischungen zeigen jedoch bei der Anfarbung von Cellu'lose- 

, .J? e ' Ern A ndun 8 i a « daher die Aufgabe zugrunde, diesem Mangel abzuhelfen und neue Farbstoffmischungen mit vor- 
teHhaften Anwendungseigenschaften, insbesondere einer hohen Dispersionsstabilitat, einer farbstarken Anfarbung von 
Ceflulose-2'/2-acetat und emem guten Aufziehverhalten auf Polyester, bereitzustellen. 
DemgemaB wurden die eingangs definierten Farbstoffmischungen gefiinden 

AuBerdem wurde ein Verfahren zur HersteUung dieser Farbstoffmischungen gefunden, welches dadurch gekennzeich- 
ne ist, daB man 1 4-Diaminoanthrachinon-23-mcarbonsaureimid (II) mit einem Gemisch von 3-(2-MethoxyethoxyW 
pylamin (Ilia), 3-Memoxypropylamin (IHb) und 3-Ethoxypropylamin (Die) in Gegenwart von Wasser, einer Base und ei- 
nem oberflachenaktiven Mittel in der Warme unter Druck umsetzt. 

material^efun^ ^ VerWendU " 8 dieSCr Farb stoffmischungen zum Farben oder Bedrucken von synthetischem Textil- 
Nicht zuietzt wurden Farbstoffzubereitungen gefunden, welche diese Farbstoffmischungen und ein Dispeigiermittel 
B^sttndtoTe'enZlt'en 7 kutf ° nsaure - Fo ™ aldeh y d - Kondensations P roduk ten und/oder Ligninsulfonaten als wesendiche 

^ tZU ^ '^nthalten die erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen 30 bis 50Gew.-% des Farbstoffs la, 30 bis 
50 Gew.-% des Farbstoffs Ib und 10 bis 30 Gew.-% des Farbstoffs Ic. 

Ihre HersteUung kann vorteilhaft nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erfolgen 

Dabei setzt man am Imidstickstoff unsubstituiertes l,4-Diaminoanthrachinon-2,3-dicarbonsaureimid E (im folgenden 

Kfl ?T l. Z*™™}) T- emem Gemisch der Amine ma ' mb "id Me in Gegenwart von Wasser, einer Base und einem 
oberflachenaktiven Mittel in der Warme unter Druck urn. 

stoflSitchung enteprichf 6 ' '° *" Me ° gen ein S esetzt > die der gewunschten Zusammensetzung der Farb- 

Als Reaktionsmedium dient beim erfindungsgemaBen Verfahren Wasser. 

Die Menge Wasser ist an sich nicht kritisch, solange der Ansatz noch ruhrbar ist. Ublicherweise werden 1 ,3 bis 5 g vor 
aUem 1,5 bis 2,5 g, Wasser je g Imid H verwendet. 

<£ lS e |^ e r Skh 1 ^r fin 1 dun 8f8 emaB vorzugsweise die AlkalimetaUsalze schwacher anorganischer oder organischer 
Sauren oder Alkali metallhydroxide, wobei die KaUum- und insbesondere die Natriumverbindungen besonders bevorzugt 

Als Beispiele fur beyorzugte Basen seien Natriumacetat und Kaliumacetat sowie vor aUem Natriumcarbonat Natri- 
umhydrogencarbonat, Natnumphosphat, KaUumcarbonat, Kahumhydrogencarbonat, Natriumhydroxid und Kaliumhy- 
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droxid genannt, wobei Natriumcarbonat besonders bevorzugt ist. 

Ublicherweise komnien 0,2 bis 0,6 mol, insbesondere 0,3 bis 0,4 mol, Base je mol Imid II zum Einsatz. 
Als oberflachenaktives Mittel sind nichlionische oberflachenaktive Mittel bevorzugt. 

Im einzelnen seien beispielsweise genannt: Oligo- und Polyethylenglykole (mittlere Molekulargewichte insbesondere 
von 200 bis bevorzugt 400) und deren Mono- und Di- (in der Regel -Ci-Ci6-alkyl- oder -phenyl)ether; Oligo- und Poly- 5 
1,2- und 1,3-propylenglykole (mittlere Molekulargewichte insbesondere von 200 bis 400) und deren Mono- und Di- (in 
der Regel -Ci-Ci6-alkyl- oder -phenyl)ether; gemischte Oligo- und Polymere von Ethylenglykol und Propylenglykol; 
Kronenether und Kryptanden; Umsetzungsprodukte von C2-C2o~Alkylphenolen mit Ethylenoxid (EO) oder mit Propy- 
lenoxid (PO) und Ethylenoxid (insbesondere Nonyl- und Isononylphenol/EOAddukte ink 5 bis 20 EO, vor allem 14 EO, 
pro mol Phenol); Umsetzungsprodukte von C2-C6-Alkandiolen, -Alkanpolyolen und Fettalkoholen mit EO oder PO/EO, 10 
deren Endgruppen verestert oder verethert sein konnen; Di-Ci-Gralkyl- und -C2-C4- hydroxy alkylamide der Olsaure. 

Geeignete Mengen oberflachenaktives Mittel betragen im allgemeinen 1 bis 10 g, vorzugsweise 1 bis 5 g, je g Imid EL. 

Die Reaktionstemperatur liegt in der Regel bei 90 bis 140°C, vor allem bei 100 bis 130°C. 

Die Umsetzung wird zweckmaBigerweise im geschlossenen System unter dem sich einstellenden Eigendruck vorge- 
nommen. 15 
Die Reaktionszeit betragt ublicherweise 3 bis 15 h. 

Verfahrenstechnisch geht man beim erfindungsgemaBen Verfahren zweckmaBigerweise wie folgt vor: 

Man legt Wasser in einem mit einer Ruhrvorrichtung versehenen druckdicht verschlieBbaren Reaktionskessel vor, 
tragt das Imid II ein und riihrt so lange, bis sich eine homogene Suspension gebildet hat (etwa 1 bis 2 h). Dann gibt man 
oberflachenaktives Mittel und Base zu, erhitzt zunachst auf eine Temperatur von etwa 60 bis 90°C und gibt die Amine 20 
IHa bis Die zu. Nach druckdichtem VerschlieBen des Kessels erhitzt man langsam auf die gewunschte Reaktionstempe- 
ratur (in etwa 0,5 bis 2 h) und riihrt dann etwa 3 bis 15 h bei dieser Temperatur. 

Zur Isolierung des Produkts kuhlt man das Gemisch anschlieBend auf etwa 60 bis 80°C ab, verdiinnt mit kaltem Was- 
ser, filtriert warm ab (ublicherweise bei 30 bis 60°C) und wascht mit Warmwasser neutral und trocknet gewiinschtenfalls. 
Vorteilhaft verarbeitet man jedoch den feuchten Fiiterkuchen weiter. 25 

Zur tJberfuhrung der erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen in eine fur die Anwendung geeignete Form kann man 
die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen Farbstoffmischungen direkt in Form des wasserfeuchten, in der 
Regel 40 bis 75 gew.-%igen Filterkuchens einsetzen und einer Mahlung in waBriger, ein Dispergiermittel enthaltender 
Suspension bei einem pH-Wert von etwa 3 bis 12, bevorzugt von etwa 7 bis 11, unterziehen, bis eine gute Feinverteilung 
erzielt ist. 30 

Als Dispergiermittel eignen sich dabei bekannte Farbereihilfsmittel, z. B. solche auf Basis von Arylsulfonsaure (vor- 
zugsweise Naphthalinsulfonsaure)-Formaldehyd-Kondensationsprodukten, wie sie in der US-A-5 186 846, der DE-A- 
11 37 005 oder der EP-A-380 778 beschrieben sind, oder solche auf Basis von Ligninsulfonaten, wie sie z. B. aus Ull- 
mann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5 th Edition, Vol. A 15, S. 311-312, bekannt sind. Es konnen auch Mischun- 
gen dieser Hilfsmittel eingesetzt werden. 35 

Ublicherweise werden 20 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 30 bis 70 Gew.-%, Dispergiermittel, bezogen auf die Endformu- 
lierung, verwendet. 

Bei dieser Mahlung werden hochkonzentrierte (in der Regel 20 bis 60 gew.-%ige) FarbstofFzubereitungen erhalten, die 
direkt zum Farben eingesetzt oder in lagerstabile fliissige oder pulverfSrrnige FarbstofFzubereitungen uberfuhrt werden 
konnen. 40 

Riissige Zubereitungen konnen vorteilhaft hergestellt werden, indem man die gemahlene konzentrierte Farbstotfzube- 
reitung mit VE- Wasser unter Zusatz von Wasserriickhaltemitteln wie Dipropylenglykol oder Sorbit, eines ub lichen Bio- 
zids und gegebenenfalls weiterem Dispergiermittel (giinstige Gewichtsverhaltnisse Farbstofi/Dispergiermittel liegen im 
Bereich von etwa 4 : 3) mischt und anschlieBend absiebt. 

Zur Herstellung von pulverformigen Zubereitungen geht man vorzugsweise wie folgt vor: Man stellt die gemahlene 45 
konzentrierte Farbstoffzubereitung durch Zugabe von weiterem Dispergiermittel auf ein Farbstoff/Dispergiermittel-Ge- 
wichtsverhaltnis im Bereich von etwa 1 : 1 und durch Zugabe von weiterem Wasser auf einen Feststoffgehalt von etwa 
35 bis 40 Gew.-% ein und trocknet dann z. B. in einem Zerstaubungstrockner bei einem pH-Wert von in der Regel 3 bis 
12, bevorzugt von 7 bis 11 . Das erhaltene Pulver schwacht man durch Zugabe von weiterem Dispergiermittel auf die ge- 
wiinschte Endfarbstarke ab und entstaubt mit einem iiblichen Entstaubungsmittel. 50 

Die erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen bzw. -zubereitungen eignen sich hervorragend zum Farben und Bedruk- 
ken von synthetischem Textilrnaterial, insbesondere von solchem auf Basis von Polyester oder Acetat oder deren Misch- 
geweben, wobei sie vorteilhaft in Form der erfindungsgemaBen pulverformigen oder fltissigen Zubereitungen eingesetzt 
werden konnen. Sie ergeben farbstarke Anfarbungen von Cellulose~2 l /2- acetat und zeigen gutes Aufziehverhalten auf Po- 
lyester. 55 

Bei dem Texulmaterial kann es sich z. B. um Game, Zwirne, Maschenware, Webware, Non-wovens aus Polyester, 
Mischgewebe von Polyestern mit Baumwolle oder Celluloseacetat, insbesondere Cellulose-2 1 /2-acetat, handeln. 

Die erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen bzw. -zubereitungen konnen in alien bekannten Farbeverfahren einge- 
setzt werden, wobei die Garnfarbung (Kreuzspulenfarbung), bei der keine Abfiltrationen zu beobachten sind, besonders 
hervorgehoben werden soli. 60 

Es kann unter den iiblichen Farbebedingungen (d. h. bei einer Temperatur von in der Regel 90 bis 140°C, vorzugs- 
weise 120 bis 135°C, und einem pH-Wert von im allgemeinen 2 bis 7, insbesondere 3 bis 5) gearbeitet werden. 

Das gefarbte Textilrnaterial wird anschlieBend gewaschen, gewiinschtenfalls einer an sich bekannten reduktiven 
Nachbehandlung (z. B. mit Natriumdithionit) bei 60 bis 80°C unterzogen und getrocknet. 

Die erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen bzw. -zubereitungen ergeben farbstarke egale Blaufarbungen und verfii- 65 
gen uber eine griine Abendfarbe. AuBerdem weisen sie neben den bereits genannten ausgezeichneten Farbeeigenschaften 
hohe Dispersionsstabilitat auf. 
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Beispiele 

A) Herstellung von erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen 
5 Beispiel 1 

In einem 1 1-Edelstahlkessel wurden 390 g Wasser vorgelegt. Dann wurden 491 g feuchtes Imid II (Irockengehalt 

41.4 Gew.-%; Wertgehalt 98,3 Gew.-%; ber. 100%) bei Raumtemperatur eingetragen. Das Gemisch wurde zur Bildung 
einer homogenen Suspension 2 h geriihrt. 

10 Nach Zugabe von 4,2 g eines Isononylphenol/Ethy lenoxid- Addukts ( 14 mol EO/mol Phenol) und 25,4 g wasserfreiem 
Natriumcarbonat und Erhitzen auf 80°C wurden 8,4 g Ethoxypropylamin (Hie), 36,2 g Methoxypropylamin (TUb) und 
43,2 g Methoxyethoxypropylamin (Ilia) zugegeben. 

Nach druckdichtem VerschlieBen des Kessels wurde das Reaktionsgemisch unter Ruhren in 1 h auf 100°C erhitzt und 
10 h bei dieser Temperatur gehalten, wobei sich ein Druck von 0,6 bar einstellte. 
15 Nach Abkuhlen auf 70°C und Offnen des Kessels wurden 375 g kaltes Wasser zugegeben. 

Das auf diese Weise ausgefatlte Reaktionsprodukt wurde bei 60°C abfiltriert, mit warmem Wasser neutral gewaschen 
und bei 100°C getrocknet. 

Es wurden 236 g Farbstoffrnischung, bestehend aus 

20 37 Gew. -% Farbstoff la 
47 Gew, -% Farbstoff lb und 
12 Gew.-% Farbstoff Ic 

erhalten. 

25 

Beispiel 2 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen, jedoch wurden 35,7 g Amin lila, 23,9 g IHb und 27,6 g Amin Hie eingesetzt. 
Es wurden 254 g Farbstoffrnischung, bestehend aus 

30 

30.8 Gew.-% Farbstoff la 
30,0 Gew.-% Farbstoff lb und 
37,2 Gew.-% Farbstoff Ic 

35 erhalten. 

Beispiel 3 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen, jedoch wurde das Reaktionsgemisch nicht 10 h bei 100°C, sondem 5 h bei 
40 120°C geriihrt, 

Es wurden 246 g Farbstoffrnischung, bestehend aus 

37.5 Gew.-% Farbstoff la 

48.9 Gew.-% Farbstoff lb und 
45 1 2,2 Gew.-% Farbstoff Ic 

erhalten. 

B) Herstellung von erfindungsgemaBen Farbstoffpraparationen 

50 

Beispiel 4 

Eine Suspension aus 32 g einer analog Beispiel 1 hergestellten Farbstoffrnischung als wasserfeuchter Filterkuchen 
(Feststoffgehalt 70 Gew.-%), 8 g eines Dispergiermittels auf Basis eines Naphthalinsulfonsaure-Formaldehyd-Konden- 
55 sationsproduktes, das zusatzlich noch Benzoesaure enthalt und in der US-A-5 1 86 846 als Dispergiermittel 3 beschrieben 
ist, und 60 g Wasser wurde in einer Ruhrwerkskugelmuhle bei einem pH-Wert von 8,5 vermahlen, bis eine gute Feinver- 
teilung (Schleuderwert 2/3/25/70; nach Richter und Vescia, Melliand Textilber. 1965, Heft 6, Seite 621-625) erreicht 
war. 

Der hochkonzentrierte Mahlansatz wurde dann durch Zugabe von weiterern Dispergiermittel auf ein FarbstoftTDisper- 
60 giermittel-Gewichtsverhaltnis von 1 : 1 und durch Zugabe von weiterern Wasser auf einen Feststoffgehalt von 35 Gew.- 
% eingestellt und bei einem pH-Wert von 8,5 in einem Zerstaubungstrockner bei einer Gaseintrittsternperatur von 125°C 
und einer Austrittstemperatur von 60°C getrocknet. 

Das erhaltene Pulver wurde mit weiterern Dispergiermittel auf Standardfarbstarke abgeschwacht und mit einem iibli- 
chen Entstaubungsinittel entstaubt. 

65 

Beispiel 5 

Eine Suspension der in Beispiel 4 angegebenen Zusammensetzung wurde analog vermahlen und dann mit vollentsalz- 
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tern Wasser unter Zusatz von 10 g Sorbit, 1 g eines ublichen Biozids und weiterem Dispergiermittel (Einstellung eines 
Farbstoff/Dispei^iermiUel-Gewichtsverhalinisses von 4 : 3) auf Standardfarbstarke abgeschwacht und nach griindlichem 
Mischen abgesiebt. 

C) Farbung von Polyestergewebe mit erfindungsgemaBen Farbstofifzubereitungen 5 

Beispiel 6 

Texturiertes Polyeslergewirke wurde in einer Farbeflotte, die 1 Gew.-% der FarbstofFzubereitung aus Beispiel 4 bzw. 
2 Gew.-% der FarbstofFzubereitung aus Beispiel 5 und jeweils 1 g/1 eines ublichen Dispergiermittels enthielt, 45 min bei 10 
einem pH-Wert von 4,5 bei 130°C gefarbt. Das Rottenverhaltnis betrug 1 : 15. 

Das gefarbte und gespiilte Textilgut wurde anschlieBend einer 15miniitigen reduktiven Reinigung bei 70°C unterzo- 
gen, wobei eine waBrige Flotte, die 4 ml/1 Natronlauge 38°Be\ 3 gA Natriumdithionit und 0,5 g/1 eines ublichen Nachbe- 
handlungsmittels auf Tensidbasis enthielt, eingesetzt wurde. 

Das Polyestergewirke wurde danach gespiilt, mit verdiinnter Essigsaure neutralisiert, nochmals gespiilt und getrock- is 
net. 

In beiden Fallen wurden farbstarke egale Blaufarbungen erhalten. 

Beispiel 7 

20 

Cellulose-2 1 /2-acetatgewebe wurde in einer Farbeflotte, die 2 Gew.-% der FarbstofFzubereitung aus Beispiel 4 bzw. 
4 Gew.-% der FarbstofFzubereitung aus Beispiel 5 und jeweils 0,5 g/1 eines ublichen Netzmittels/Schutzkolloids enthielt, 
60 min bei einem pH-Wert von 6 bei 80°C gefarbt. Das Rotten verhaltnis betrug 1 : 20. 

Das gefarbte Cellulose-2 1 /Vacetatgewebe wurde anschlieBend gespiilt und getrocknet. 

In beiden Fallen wurden farbstarke egale Blaufarbungen erhalten. 25 

Patentanspriiche 



1. FarbstofFmischungen, enthaltend 




55 

als wesentliche Komponenten. 

2. FarbstofFmischungen nach Anspruch 1, die 

A) 30 bis 50 Gew.-% des FarbstofFs la, 

B) 30 bis 50 Gew.-% des Farbstoffs lb und 

C) 10 bis 30 Gew.-% des Farbstoffs Ic 60 
enthalten. • 

3. Verfahren zur Herstellung von FarbstofFmischungen gemaB Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
man l,4-Dianunoanthrachinon-2,3-dicarbonsaureimid (II) mit einem Gemisch von 3-(2-Methoxyethoxy)propyla- 
min (Ilia), 3-Methoxypropylamin (Bib) und 3-Ethoxypropylamin (IQc) in Gegenwart von Wasser, einer Base und 
einem oberflachenaktiven Mittel in der Warme unter Druck umsetzt. 65 

4. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB man Alkalimetallsalze schwacher Sauren oder Alka- 
limetallhydroxide als Base einsetzt. 

5. verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekennzeichnet, daB man nichtionische oberflachenaktive Mittel ein- 
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setzt. 

6. Verwendung von Farbstoffmischungen gemaB Anspruch 1 oder 2 zum Farben oder Bedrucken von syntheti- 
schem Textilmaterial. 

7. Farbstoffzubereitungen, enthaltend Farbstoffmischungen gemaB Anspruch 1 oder 2 und ein Dispergiermittel auf 
der Basis von Arylsulfonsaure-Formaldehyd-Kondensationsprodukten und/oder Ligninsulfonaten als wesentliche 
Bestandteile. 



